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RESUMO 
As biocerâmicas à base de fosfato de  cálcio tem recebido recentemente 
atenção especial como materiais aplicados em implantes como substituto do osso, visto 
que o fosfato de cálcio hidroxiapatita é um dos principais constituintes dos ossos e 
dentes humanos e de animais. 
No presente trabalho é descrita a preparação e a caracterização de um novo 
biocompósito cerâmico contendo fosfato de cálcio a partir do farelo de arroz, um 
subproduto da agroindústria. 
A extração de gorduras do farelo de arroz seguida da extração de Acido fitico e 
posterior precipitação e purificação do fitato na forma de sal de cálcio, e após a etapa de 
sinterização a 1000 °C, constituem no processo de obtenção de hidroxiapatita, conforme 
trabalhos descritos na literatura. 
Uma estratégia adotada neste trabalho foi utilizar o fitato de cálcio na forma 
impura contendo o elemento silício como uma das impurezas, como precursor do 
produto obtido pela etapa de sinterização a 1000 °C. 
Foram realizadas técnicas de análise de Espectroscopia no Infravermelho (IV), 
Análise do teor de Ca/P,  Análise de Difração de Raios-X, Microscopia Eletrônica de 
Varredura (MEV) e EDX, as quais são técnicas atualmente exigidas pelo FDA para a 
caracterização de biocerdmicas. E Análises térmicas como Análise Termogravimétrica 
(TGA) e Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC). 
Verificou-se que foi obtido como produto final uma mistura de Si02 (silica), 
Ca3Al2Si2 (silicileto de  alumínio) e Ca3Mg3(PO4)4 (fosfato de cálcio magnésio). 
1— INTRODUÇÃO: 
1.1 — ACIDO FiTICO: 
0 farelo de arroz é um subproduto industrial com uma concentração mineral 
relativamente elevada, onde podemos ter uma concentração de fósforo na faixa de 
14800-28680 mg/kg e 90% dele está presente na forma de ácido fitico, forma na qual 
não se considera biologicamente disponível.' 
0 nome ácido fitico também é usado na literatura como fitato, termo que 
refere-se mais corretamente a mistura de cálcio e magnésio ligado ao ácido; "la phytine" 
termo empregado por S. Posternak ou mioinositol hexafosfato (C61118024P6). Este 
composto é considerado o maior fosfato orgânico contido em sementes com fator 
antinutricional de grande importância, devido a sua interferência na biodisponibilidade 
de alguns minerais. A principal função fisiológica no vegetal é servir como estoque de 
fósforo e de inositol, que são liberados por ação de fitases endógenas à medida que 
ocorre a germinação do grdo. 1-2 
0 mecanismo da interferência na biodisponibilidade de alguns minerais pode 
ser explicado pela própria estrutura do ácido fitico apresentada na figura 1, onde é 
mostrado como uma estrutura de cargas fortemente negativas, o que lhe confere um 
grande potencial para complexar ou ligar moléculas carregadas positivamente, como 
cdtions inorgânicos e proteínas. Pode-se também através de sua estrutura observar o 
grande potencial quelante deste composto. 
Figura 1 - Estrutura do ácido fitico ern solução diluída. 
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Vários autores como E.T. Champagne, W. Frolich e R. P. Heaney têm relatado 
que o efeito inibidor do fitato sobre a absorção de zinco, cálcio, magnésio, fósforo, ferro 
e níquel é devida A. formação de complexos, que apresentam insolubilidades ou 
estabilidades relativas. O'Dell e Savage em 1960 foram os primeiros a sugerir que a 
presença de fitatos nos produtos vegetais poderia reduzir a biodisponibilidade do zinco. 
Também existem trabalhos que mostram a possível aplicação da capacidade do fitato, 
do farelo de arroz, agir como agente quelante para reduzir a excreção renal de cálcio. I 
Estudos de difração de raios-X e ressonância nuclear magnética demonstraram 
que o ácido fitico pode existir em duas conformações, de acordo com o pH da solução. 3 
Na adição e interação com minerais, o ácido fitico precipita várias proteínas a baixo pH 
na ausência de cátions para ligar-se ao resíduo da base protonada, enquanto que a 
elevado pH na presença de ations, provavelmente forma o complexo proteina-metal-
fitato.4 
Este tema relacionado à 
 biodisponibilidade de minerais gerou controvérsia 
entre os pesquisadores Sandstead e Walker, que publicaram suas opiniões a favor e 
contra a utilização de grandes quantidades de fibra na dieta. De um lado, os defensores 
reforçam as evidências, inquestionáveis, sobre o papel da fibra alimentar na dieta para 
prevenção e tratamento de doenças crônico-degenerativas e, de outro, aqueles que 
apontam os riscos envolvidos sobre a nutrição mineral decorrente do aumento da 
ingestão de fitatos principalmente nas populações de países não desenvolvidos. 3 
0 ácido fitico também é considerado um bom antioxidante. Muito diferente 
dos demais quelantes, sua forma complexa com Fe3+ na falta de ferro coordenado à  água 
e este é incapaz de catalisar a formação de radicais hidroxil na reação de Fenton e no 
ciclo de Haber-Weiss. 4 
Tem-se uma grande dúvida sobre o efeito da estabilidade do ácido fitico puro. 
Autores como J. Schormuller, G. Bressau, Z. Labesnsm, D. J. Cosgrove e F. G. Peers 
têm comentários adversos sobre a qualidade comercial da preparação do fitato. 
Consideram-se variações na composição entre as amostras de diferentes fornecedores 
entre grupos da mesma origem.2 
A análise do conteúdo de ácido fitico no farelo de arroz revelou concentrações 
de 6,47t0,25 g/1 00g, resultado mostrado por Erdman (1979), Weber & Chaudhary 
(1987), Torin (1991) e Torin et al. (1994). São poucos os produtos conhecidos com teor 
tão elevado de fitatos, na Tabela 1 podemos verificar a concentração de ácido fitico nos 
demais tipos de cereais.'  
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Tabela 1 — Concentração de Acido fitico em cereais. 4 
Amostra Acido fitico (% pip) 
Amendoim 1,7 
Farelo de trigo 4,8 
Germe de trigo 3,9 
Milho 0,9 
Farelo de milho 0 
Germe de milho 6,4 
Soja em grão 1,4 
Flocos de soja 1,8 
Cascas de soja 0,1 
Farelo de arroz 4,6-6 
gergelim 3,6-5,2 
Ervilha desidratada 0,9 
colza 5,3 
Cevada 1,0 
Aveia 0,8 
Arroz integral 2,2 
Semente de girassol 1,9 
1.2 — HIDROXIAPATITA (HAp): 
A HAp Ca10(PO4)6(OH)2, ortofosfato de cálcio estável em meio neutro e 
alcalino, é o principal constituinte dos ossos, e dentes humanos e de animais. 5 
0 grupo fosfato, a hidroxila e o cálcio presentes na HAp distribuem-se 
espacialmente segundo um arranjo em forma hexagonal como mostra a figura 2. Uma 
das características interessantes dessa estrutura é que ela permite que os grupos 
hidroxila (OH) sejam retirados com relativa facilidade, gerando canais vazios entre os 
hexágonos, formados pelos ions de cálcio, por onde outros ions e moléculas podem ser 
conduzidos para dentro da estrutura do material  cerâmico. A estrutura dos fosfatos 
cerâmicos permite que seus constituintes sejam substituidos facilmente por uma grande 
variedade de ions metálicos, como chumbo (Pb 4-2), cádmio (Cd+2), cobre (Cu+2), zinco 
(Zn+2), estrôncio (Sr+2), cobalto(Co+2) e ferro (Fe+2) além de flúor (F), cloro (Cr),  
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Figura 2. 
Rede cristalina 
hiciroxiapativa. 
(CO3)2" e vanadatos (VO4)3- . Esta sua facilidade para trocas iônicas, aliada A grande Area 
superficial fazem da HAp um material com grande potencial no tratamento de Aguas 
poluidas, rejeitos industriais ou solos  poluídos. Ao mesmo tempo, têm sido propostas 
aplicações dos fosfatos  cerâmicos como catalisadores (substâncias empregadas para 
acelerar a velocidade de reações  químicas) para a decomposição de Alcoois. 6 
Figura 2 - Rede cristalina da hidroxiapatita. 6 
importante salientar que as rotas de  síntese têm mostrado uma profunda 
influência dos métodos e condições de preparação sobre as propriedades das 
biocerâmicas, dentre elas a hidroxiapatita, como por exemplo, o sistema de reação 
usado, os materiais de partida, o pH, a temperatura, o tempo de desenvolvimento, 
temperatura de calcinação, etc. Tendo em vista a estequiometria, a estrutura cristalina e 
a porosidade serem determinantes para o comportamento biológico da HAp. 
A hidroxiapatita é classificada como uma biocerdmica, bioativa, ou seja, induz 
uma atividade biológica especifica, é um material biodegradável por que possui alto 
teor de agentes modificadores de reticulantes  (cálcio e fósforo) e está cogitada para ser 
usada na osteointegração. Análises de TGA e DSC tem demonstrado que a HAp 
apresenta-se bastante estável as diversas faixas de temperatura (0 — 1000 °C). 
A HAp sintética é usada principalmente em aplicações de substituição de 
tecido duro, pois é capaz de sofrer osteogenese de ligação e ser quimicamente estável in 
vivo por um longo período de tempo. 5 
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A primeira apatita a ter sua estrutura desvendada foi a fluorapatita (Fap) 
(Ca5(PO4)3F), a  família 
 das apatitas apresentam um grande número de composições 
químicas das quais as mais importantes, porque aparecem como produtos 
 intermediários 
ou finais na precipitação da HAp, são listados na Tabela 2. 
Tabela 2 — Alguns produtos intermediários na precipitação de apatitas. 5 
Nome Abreviatura Formula química Ca/P 
Hidroxiapatita HAp Calo(PO4)6(011)2 1,67 
Hidroxiapatita carbonatada CHA Cal 0(PO4)6CO3 1,67 
Fluorapatita FA Cal o(PO4)6F2 1,67 
Monohidrogenio fosfato de cálcio 
(Brushita) 
DCPD CaHPO4.H20 1,00 
Fosfato de octacálcio OCP Ca8(PO4)2(PO4)4 1,33 
a , (3- Fosfato de calcio a , 0-TCP a ,13- Ca3(PO4)2 1,55 
Pirofosfato de cálcio dihidratado Ca2P207 .2H20 1,00 
Fosfato de cálcio amorfo ACP Ca9(PO4)6 1,55 
A relação Ca/P no esmalte dos dentes varia entre 1,48 e 1,67 e a HAp com 
relação Ca/P < 1,67 é o modelo mais encontrado nos ossos. Outras apatitas com relação 
Ca/P diferente de 1,67 são estáveis nas condições do organismo, i. 6, meio liquido, pH> 
4,2 e temperatura de 37 °C.7 
1.3 — BIOCERÂMICAS: 
A cerâmica teve sua origem nos tempos primitivos como uma das primeiras 
manifestações da indústria humana. A transformação  irreversível da argila em cerâmica 
tradicional levou a uma grande melhoria da qualidade de vida. Nas últimas décadas 
ocorreu uma revolução adicional no uso de  cerâmicas que consiste no seu emprego na 
recuperação de partes do corpo doentes ou danificadas. 
As cerâmicas utilizadas para esta proposta são denominadas de biocerdmicas, 
suas aplicações incluem substituição de quadril, joelho, dentes  (cerâmicas dentais), 
tendões, ligamentos, recuperação para doenças peridentais reconstrução maxilofacial, 
aumento da estabilização da maxila,  fusão espinhal e enchimentos de ossos depois da 
cirurgia de tumor, devido a sua excelente biocompactibilidade e a grande vantagem de 
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livrar-se de ataques pelo sistema imunológico. Estas biocerâmicas podem ser bioinertes 
(alumina, dióxido de zircõnio), reabsorviveis (fosfato tricalcico), bioativas 
(hidroxiapatita, vidros bioativos e vitrocerâmicos), ou porosas para crescimento de 
tecidos (metais encobertos por hidroxiapatita, alumina). 
A década de 70 marcou o inicio da utilização das biocerfimicas. A primeira 
biocerâmica com uso difundido neste  período foi a alumina densa (a-A1203) 2, esta, 
devido a sua alta resistência mecânica e sua boa compactibilidade vem sendo utilizada 
até hoje em próteses ortopédicas que substituam ossos ou parte deles e também na 
substituição de dentes artificiais implantáveis. A hidroxiapatita (Caio(PO4)6(OH)2) 
também apresenta este potencial. Ela tem sido usada como material de implante, 
objetivando aumentar a crista alveolar ou para o preenchimento de depósitos  ósseos. 
Para estes usos, ela é produzida na forma de blocos ou grânulos, que são compactados 
ou adaptados no sitio ósseo, promovendo um tipo de núcleo para o crescimento de um 
osso neoformado. 
As biocerdmicas têm sido empregadas nas formas densas ou porosas, apesar 
do aumento da porosidade diminuir a resistência mecânica do material, a existência de 
poros com dimensões adequadas podem favorecer o crescimento do tecido através 
deles, fazendo com que ocorra um forte entrelaçamento do tecido com o implante, 
(chamada fixação biológica), aumentando a resistência do material in vivo, (o osso 
cresce dentro da  cerâmica).  
A sinterização de  cerâmicas de fosfato de cálcio usualmente ocorre na faixa de 
1000-500°C seguido da compactação do p6 na forma desejada. 
Os ions de Ca2+, P043- e OH- podem ser substituidos por outros ions durante o 
processo ou devido a vizinhanças fisiológicas. Por exemplo, a fluorapatita que é 
encontrada no esmalte dental. 
importante salientar que as rotas de  síntese têm mostrado uma profunda 
influencia dos métodos de preparação sobre as propriedades das biocerdmicas. A 
estequiometria, estrutura cristalina e a porosidade são determinantes para o 
comportamento biológico. 
A preparação da biocerdmica envolve 3 etapas fundamentais: preparo do pó, 
secagem parcial do bloco conformado e aquecimento a altas temperaturas para obtenção 
do bloco sinterizado. 
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A síntese de fosfato de cálcio tem sido realizada por vários métodos 
envolvendo precipitações em soluções aquosas, reações de estado sólido, métodos 
hidrotérmicos, processo sol-gel e, mais recentemente, microemulsão. 
Após a síntese, o pó é moldado na forma desejada, por compactação a altas 
pressões ou umectação do pó e posteriormente submete-se A sinterização a temperaturas 
elevadas. Outra alternativa é a compactação sob pressão e aquecimento de maneira 
simultânea. Para melhorar a 
 coesão das partículas e tornar os corpos mais densos, pode 
ser feita a adição de água ou  substâncias orgânicas, 
 como o poli (álcool vinilico), 
seguidas da secagem parcial do bloco. 
As células aderem-se com  características topográficas, tais como sulcos 
paralelos (cauterizados) gravados dentro de uma superficie do biomaterial. Tais efeitos 
dependem do tamanho das feições e o tipo de célula. Certas células tais como 
fibroblastos, células responsáveis pela produção da matriz extracelular na cura de 
ferimentos e remodelação de tecido,  migrarão ao longo dos poros, presentes na 
biocerdmica. Outros, por exemplo, os macr6fagos, permanecerão "digeridos" dentro das 
feições. Tais controles do comportamento das células serão decisivamente importantes 
no desenvolvimento de novos biomateriais capazes de controlar o novo crescimento de 
tecido. Os materiais utilizados devem apresentar propriedades fisicas e biológicas 
compatíveis com os tecidos vivos hospedeiros, de modo a estimular uma resposta 
adequada dos mesmos. 
Simplesmente pode-se dizer que o corpo humano é constituído por três 
componentes básicos: água, coldgeno e hidroxiapatita, sendo este último presente em 
dentes e ossos, fornecendo estabilidade estrutural ao corpo, protegendo órgãos vitais 
como pulmões e coração e funcionando como um depósito regular de ions. 5 
1.4 — BIOCOMPOSITO CONTENDO SILICATO: 
Estudos já estão sendo feitos sobre a mistura de vidro a uma biocerdmica. Um 
biocompósito osteocondutor chamado BAK 1000 já é desenvolvido nesta Area pelos 
grupos de pesquisa da Mendeleev Russian Chemical Engineering University e do 
Clinical Research Instituten de Moscou. Este  compósito consiste de hidroxiapatita e 
uma matriz do silicato similar em sua composição  química aos Feldspatos de cálcio-
sódio. Os estudos morfológicos do biocomposito BAK1000 mostraram que  após o 
implante para cirurgia maxilofacial ocorreu um processo de deposição do coldgeno, que 
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é o primeiro produto de osteogênese, na  superfície dos poros abertos do material em um 
organismo vivo com a formação de ligações  químicas fortes. 8 
Outro exemplo bastante relevante é o biosilicato, também composto por cálcio, 
silício e oxigênio e outros componentes como sódio, potássio e flúor. Este material 
recobre a dentina e impede a movimentação de fluidos responsáveis pela dor nos dentes. 
0 problema da hipersensibilidade dentindria atinge cerca de 15 milhões de pessoas em 
todo mundo. A hipersensibilidade ocorre como resultado da retração e exposição da 
dentina, regido normalmente recoberta pela gengiva. 0 material liga-se quimicamente 
ao tecido, o que impede a movimentação de fluido para dentina, eliminando a causa da 
dor. 
A silica estimula a proliferação dos osteoblastos, células que  compõem o 
tecido ósseo. Um outro efeito benéfico da liberação destes ions no ambiente oral é seu 
efeito bactericida, provocando a eliminação dos causadores de  cáries, gengivites e placa 
bacteriana, em virtude da elevação do pH e da pressão osmótica local. Por meio da 
saliva, que fornece o meio para as reações, os ions vão sendo dissolvidos na 
 superfície  
do material e se organizando formando uma estrutura mineral  típica do tecido dental. 
Geralmente os tratamentos têm somente efeito analgésico, enquanto o biosilicato 
promove a reconstituição do tecido. 9 
0 pesquisador brasileiro Marcelo Prado da Silva, bolsista do Instituto de 
Engenharia Biomédica (Ineb) da Universidade do Porto, em Portugal, estuda a 
bioatividade e biocompatibilidade de biomateriais no organismo humano 0 processo 
consiste em aplicar materiais bioativos, que interagem com o corpo humano, como os 
fosfatos de cálcio e biovidros, na superfície de implantes de titânio. Esses implantes 
substituem parcial ou inteiramente um  órgão ou uma função do organismo. 10 
2- OBJETIVO: 
Obter um biocompósito cerâmico a partir do farelo de arroz que tenha 
capacidade em potencial para ser empregado no uso de próteses ortopédicas e dentárias. 
Os fosfatos e o biocompósito obtidos serão caracterizados por técnicas de  análise de 
Espectroscopia no Infravermelho (IV) para caracterização dos grupos funcionais 
contidos nos compostos sintetizados, Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) e 
EDX, para identificar os elementos constituintes da amostra, bem como sua morfologia, 
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Análise de Difração de Raios-X, para determinarmos quais eram as fases cristalinas que 
estão presentes no biocomp6sito e Análises térmicas como Análise Termogravimétrica 
(TGA) e Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) para identificar o comportamento 
do material durante o processo de aquecimento. 
3- MATERIAIS E MÉTODOS: 
3.1 - REAGENTES: 
Os reagentes utilizados para a preparação dos fosfatos de 
 cálcio foram: farelo 
de arroz, acetona (CH3COCH3) (Reagentes 
 Analíticos Dinâmica), ácido clorídrico 
(HC1) (Nuclear) e hidróxido de cálcio (Ca(OH)2) (Vetec  Química Fina Ltda) P.A. 
(pureza analítica), óxido de cálcio (CaO) (Vetec  Química Fina Ltda) e água destilada. 
3.2 — EQUIPAMENTOS: 
Os equipamentos utilizados durante a preparação e caracterização dos fosfatos 
de cálcio foram: Espectrofotômetro de Infravermelho FT Perkin Elmer 16 PC, Balanças 
analíticas: Shangping FA 1604 e precision PR 1000 Núcleo, Aparelho de Microscopia 
Eletrônica de Varredura, Philips XL30 do Labmat no departamento de Engenharia de 
Materiais, Aparelho de difração de raios-X "Miniflex Goniômetro" no Departamento de 
Física, Incubadora Mini Shaker MA 832 Marconi, Mufla Jung modelo 0912, Manta de 
agitação e aquecimento Micro Química Ind. E Com. Ltda MQAMA 301. 
3.3 — PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL: 
0 farelo de arroz (10g) é inicialmente desengordurado com acetona (100mL) e 
tratado com solução de ácido clorídrico 0,1M (250mL) para extração do ácido fitico. 
Após a filtração desta mistura o filtrado é tratado com hidróxido de cálcio (10%) até 
atingir o pH 5, o precipitado é descartado, ao filtrado é feito um novo ajuste do pH até 
atingir o pH 9, uma segunda filtração é efetuada, o precipitado então é sinterizado 
1000°C para obtenção do biocomp6sito. Obtém-se um rendimento de 4% em relação ao 
farelo de arroz. 
Um método semelhante já é utilizado por Daiichi Kigenso Kagaku Kogyo, 
Inc., Japan. 
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4- RESULTADOS E DISCUSSÃO: 
4.1 — DISCUSSÃO DO PROCESSO EXPERIMENTAL: 
Neste trabalho utilizamos o farelo de arroz como fonte de ácido fitico, outros 
tipos de cereais que contém este composto também poderiam ser utilizados, como por 
exemplo os cereais mostrados na Tabela 1. Cereais como o germe de milho que 
apresentam uma maior concentração de ácido fitico, no caso 6,4%, não foram utilizados 
pois não foram encontrados no mercado, já o farelo de arroz com uma concentração de 
Acido fitico que varia entre 4,6-6%, é de fácil aquisição e baixo custo. Vale salientar que 
dependendo da qualidade do solo onde estes cereais são plantados também  irá variar a 
quantidade de ácido fitico bem como a quantidade dos demais minerais neles 
encontrados. 
O processo de obtenção do biocompósito  cerâmico inicia com a extração da 
gordura do farelo de arroz com acetona para facilitar a extração total do ácido fitico do 
farelo de arroz. 
A extração do ácido fitico foi feita com solução de Acido cloridrico 0,1M, já 
que este composto mostra-se bastante  solúvel neste meio, porém nesta etapa uma grande 
quantidade de proteínas também são extraídas do farelo de arroz, formando uma solução 
coloidal, portanto faz-se necessário um processo de filtração rigoroso utilizando um 
filtro de 0,45pm, para que estas  proteínas possam ser isoladas e não prejudiquem as 
etapas posteriores. 
Tendo o ácido fitico um alto poder quelante pode ocorrer interação deste 
ligante com uma série de ions metálicos presentes na solução, já que o farelo de arroz 
possui uma quantidade significativa de diversos minerais. Em geral, a purificação da 
solução contendo ácido fitico é feita utilizando-se uma coluna de cromatografia para 
troca calks:mica. Este procedimento não foi realizado, prevendo-se que a presença de 
contaminantes, como, por exemplo, silica, que está presente em grande quantidade no 
farelo de arroz poderia aumentar consideravelmente as qualidades do material que foi 
obtido. Gerando por exemplo um composto semelhante ao biosilicato. 
Ao filtrado contendo ácido fitico é adicionado hidróxido de  cálcio, Ca(OH)2, 
até que seu pH que inicialmente era 2 passe para pH 5, nesta faixa de pH não ocorre 
protonações do ácido fitico, é feita a primeira filtração, o precipitado é isolado e 
novamente o filtrado é tratado com Ca(OH)2 até que atinja pH 9, estudos indicam que 
nesta faixa de pH temos a presença de 8  sítios de coordenação livres, filtramos 
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novamente, isolamos o precipitado (fitato) que é o composto desejado e o filtrado foi 
eliminado. 
Parte do fitato foi separado para 
 análises e outra foi sinterizada a 1000 °C a fim 
de eliminarmos qualquer tipo de matéria 
 orgânica presente obtendo-se assim o 
biocompósito cerâmico 
 composto por Ca3Mg3(PO4)4 (fosfato de cálcio magnésio), 
Ca3Al2Si2 (silicileto de cálcio e alumínio), Si02 (silica) e uma quarta fase que não pode 
ser determinada, mas que possivelmente seja um tipo de fosfato de cálcio. A 
determinação destas fases foram feitas através de 
 análises de difração de raios-X e 
simulação pelo método de Ritwelt. 
Se a purificação do ácido fitico tivesse sido feita provavelmente a 
hidroxiapatita seria obtida, já que não mais 
 teríamos a presença de ions contaminantes 
todo ácido fitico seria precipitado na forma de fitato de cálcio. 
4.2 — ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHOS: 
Como cada grupo funcional absorve uma freqüência 
 característica 
 de radiação 
na regido do IV, é possível identificar os grupos funcionais dos compostos obtidos. Fez-
se então a caracterização dos compostos utilizando este método de 
 análise, e os 
espectros obtidos são mostrados nas figuras 3,4,5 e 6. 
Figura 3 — Espectro no Infravermelho do fitato precipitado em pH5. 
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Figura 5 — Espectro no Infravermelho do fitato precipitado em pH9. 
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Figura 6 — Espectro no Infravermelho do biocompósito  cerâmico precipitado em pI-19. 
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Os quatro espectros apresentam uma larga banda entre 3441cm -1 e 3398cm-1 
que indicam a presença de  água tanto no fitato quanto  após o aquecimento para 
obtenção do biocompósito. 
Entre 2200-1900cm -1 observa-se a presença de bandas com baixa intensidade 
que podem ser bandas de HP04 2-. 0 estiramento P-0 é expresso por uma banda na faixa 
de 1100cm-1 para as quatro amostras e por uma banda localizada na faixa de 800cm -1 . 
Os modos vibracionais de P043-, são detectados através das bandas localizadas em 
1066cm-1 , 1031cm-1 e 997cm-1 e entre 596cm -1 e 541cm-1 . As bandas entre 1066cm -1 
são atribuidas a vibrações de estiramento de P04 3-, enquanto as bandas entre 596cm -1 e 
541cm-1 são atribuídas a vibrações de deformação de P04 3- . 8 
As bandas presentes entre 958cm -1 - 1031cm-1 , 842cm-1 e 541cm-1 — 596cm-1 
também podem ser relativas à presença do grupo Si-0 ou resultantes do grupo P-0 entre 
958cm-1 - 1031cm -1 e de 0-P-0 entre 541cm-1 — 596cm-1 . 11 
4.3 — MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA (ME'V): 
A análise de MEV foi realizada para determinar a morfologia, a porosidade e 
os constituintes do biocompósito cerâmico obtido. Sabendo quais os átomos que 
compõem a amostra que desejamos analisar podemos fazer a varredura de quais cartões 
utilizaremos para fazer a simulação pelo método de Ritwelt e assim determinar as fases 
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presentes na análise de difração de raios-X da amostra. Na  análise de MEV a amostra é 
previamente preparada, recobrindo-a com uma fina camada de ouro, já que as amostras 
não são condutoras. Um feixe de elétrons bate na amostra e desprende elétrons da 
amostra que serão detectados 'Delos detectores. 
As porcentagens dos átomos que constituem o composto obtido são mostradas 
na Tabela 3. 
Figura 7 — Análise por microsonda de energia dispersiva de raios-X: 
DA2003tMES \I °IMAM° \22_1[1_03%PH9_111 
Label A: HAP PH 9 
P Ka 
CaKa 
Si 
MgKa 
0 Ka 
aKb 
Tabela 3 — Porcentagem em massa e em moi dos átomos presentes no 
biocompósito cerâmico: 
Elemento % em massa % atômico 
0 34,72 52,02 
Mg 7,17 7,07 
Al 1,69 1,50 
Si 5,44 4,65 
P 24,39 18,87 
Ca 26,58 15,90 
Total 100 100 
Analisando a estrutura cristalina do composto obtida através da  análise de 
MEV podemos verificar que não há presença de poros na amostra e que há presença de 
diferentes tipos de cristais já nos indicado que temos mais de uma fase presente no 
composto analisado. 
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Figura 9 — Difratograma do biocompósito. 
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4.5 — ANÁLISE TÉRMICA: 
4.5.1 — CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC): 
uma técnica a qual pode-se acompanhar as transições de fase ou reações  químicas por 
observação do calor absorvido ou liberado. E utilizada para o estudo de transformações 
estruturais no interior de um sólido a temperaturas elevadas. 
Esta técnica consiste em estudar, comparativamente, uma amostra do material 
problema com um material termicamente inerte, colocados num suporte adequado, 
medindo o calor necessário para manter a temperatura da amostra e do material de 
referência iguais. A curva de fluxo de calor traçada entre o inerte e a amostra denomina-
se termograma. Nele são representadas graficamente as intensidades, as  áreas dos picos 
e as temperaturas nas quais ocorrem As transformações, que liberam ou fornecem 
energia. 
Os picos endotérmicos podem ser causados por perda de água e voláteis, 
mudança de estado fisico e transformações polimórficas. Já os picos exotérmicos são 
causados pela nucleação de compostos, cristalização e recristalização. 
importante salientar que a variação da taxa de aquecimento influi, 
sensivelmente, na temperatura de determinadas reações. 0 aumento da taxa de 
23 
. Ace V Spot Magn Dot WD 
2o o kV 4 0 4000x BSE 9.8 HAP PH 9 
Figura 8 — Estrutura cristalina do biocompósito cerâmico: 
4.4 — DIFRAÇÃO DE RAIOS-X: 
A técnica de difração de raios-X foi utilizada com o objetivo de observar a 
variação no grau de cristalinidade e identificar as fases cristalinas que constituem as 
amostras. 
O  difratograma de raios-X da amostra de fitato (material que não foi 
submetido a tratamento térmico) mostrou um comportamento  característico  de materiais 
amorfos, ou seja, materiais que não apresentam uma estrutura organizada cristalina. 
Na figura 9 é apresentado o difratograma do biocomp6sito cerâmico tratado 
termicamente à 1000 °C, neste difratograma nota-se um maior número de picos de 
difração e uma melhor definição desses que indica um maior ordenamento da estrutura, 
gerando fases cristalinas mais definidas. Utilizando o método de Rietveld fez-se a 
simulação da análise  de raios-X para determinação das fases cristalinas contidas na 
amostra. 0 sinal mostrado em vermelho indica o resultado da simulação e o sinal abaixo 
do mesmo indica o resultado da análise de raios-X do biocompósito  cerâmico. 
Verificou-se que as fases constituintes do biocompósito  cerâmico sintetizado eram 
Ca3Mg3(PO4)4 (fosfato de cálcio magnésio) 77%, Ca3Al2Si2 (silicileto de cálcio e 
alumínio) 20%, Si02 (silica) 3% e uma quarta fase que não pode ser determinada devido 
falta de informações no  cartão  do composto provável, não podendo assim ser realizada 
a simulação, mas provavelmente seja um tipo de fosfato de cálcio. 
A estimativa feita das porcentagens das fases presentes no biocompósito foram 
feitas caso não tivéssemos a presença de uma quarta fase. 
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aquecimento implica no deslocamento dos picos em direção a temperaturas mais 
elevadas, dificultando a resolução dos picos. Melhores resultados foram obtidos com 
uma taxa de aquecimento em torno de 10°C/min. 
O gráfico resultante da análise térmica do fitato de cálcio é mostrado na figura 
10, onde está presente um pico endotérmico inicial que se estende de aproximadamente 
de 67°C até 206°C deve-se a perdas de água adsorvida ao material, os ions OFF da 
estrutura cristalina começam a ser eliminados em forma de vapor de água: 
OH + OH 	 H 2 0 + 02- 
Como o fitato de cálcio é constituído de uma parte orgânica, presente na sua 
estrutura, também é encontrado no termograma um pico exotérmico entre 200-340°C. 
Em 340°C inicia-se a degradação do material. 
Figura 10 — Curva de DSC da amostra de fitato. 
4.5.2 — ANALISE TERMOGRAVIMÉTRICA (TGA): Trata-se de uma 
técnica onde se pode acompanhar a perda de massa de uma amostra durante um  período 
de tempo, enquanto se varia sua temperatura. 
A figura 11 mostra o termograma reverente A análise de TGA feita para o 
fitato. 9 Podemos verificar uma perda de massa de 22,62%, que tem inicio em 52,96°C e 
término em 136°C, que nos indico a perda de água e outra faixa de temperatura 272,79- 
493,57°C onde temos uma perda de massa do material de 21,93%. 
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Figura 11 — Curva de TGA para a amostra de fitato. 
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5— CONCLUSÃO: 
Um dos grandes desafios que a ciência enfrenta é a geração de biomateriais 
para a substituição e regeneração das diversas partes do corpo humano, que supere as 
expectativas atuais dos implantes em longo prazo. A biocompatibilidade dos fosfatos de 
cálcio já vem sendo comprovada pela grande experiência que existe no campo das 
cerâmicas de fosfatos de cálcio. Os resultados mostram que são perfeitamente 
biocompativeis, sem provocar nenhum tipo de reação tóxica ou inflamação local. 
Neste trabalho é preparado um novo biocompósito a base de Ca3Mg3(P004 
(fosfato de cálcio magnésio), Ca3Al2Si2(silicileto de cálcio e alumínio) e Si02(silica). 
de suma importância a continuidade dos estudos de resistência mecânica e 
estudos sobre o comportamento in vivo, sendo previstas as 
 possíveis aplicações do 
material desenvolvido. 
Poderiam se mencionar as seguintes aplicações: no campo da ortopedia: 
substituição do osso perdido por trauma ou cirurgia, no campo da odontologia: base de 
revestimento para proteger a dentina, material de obturação temporal, material para 
fabricação de próteses  dentárias, entre outros. 
0 mais importante é que biocerâmicas a base de fosfatos de cálcio tem como 
grande utilidade não ser somente um material para substituir uma parte do tecido 
danificado como também facilitar a regeneração do próprio tecido que inicialmente foi 
substituído. 
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